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  الممخص 

ثنائي اثيل بارا -N,Nتطوير طريقة طيفية لتقدير التتراسايكمين بالاقتران التأكسدي مع الكاشف تضمن هذا البحث     

 و بزمن في الوسط القاعدي من بيكربونات الصوديوم يدبروموسكسينيم-Nفنيمين ثنائي امين بوجود العامل المؤكسد

 552لتكوين ناتج ذو لون بنفسجي ذائب في الماء، أظهر أعمى امتصاص لهُ عند الطول الموجي دقيقة  15اكسدة 

، وقد بمغت قيمة 1-مايكروغرام. مل 32-10نانوميتر، اطاعت الطريقة قانون بير في مدى من التراكيز تتراوح بين 

، وحد الكشف 2-مايكروغرام. سم 0.0454، وقيمة دلالة ساندل 1-. سم1-لتر. مول 10579ة المولارية الامتصاصي

% 0.302، والانحراف القياسي النسبي لمطريقة لا يتجاوز 0.9942، وقيمة معامل الارتباط 1-مايكروغرام. مل 0.329

كمين وبالطريقتين المباشرة والاضافة القياسية تم تطبيق الطريقة بنجاح عمى المستحضر الدوائي هيدروكموريدالتتراساي

ولقد تم اجراء معالجة احصائية لمنتائج باستخدام %. 102.71-98.8ولثلاثة تراكيز، وتراوحت الاسترجاعية بين 
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وذلك بمقارنتها بنتائج الطريقة القياسية، واظهرت نتائج المعالجة الاحصائية عدم وجود فرق معنوي بين  Fو tاختباري 

 .يقتين وبهذا تكون الطريقة المقترحة ذات صلاحية تطبيق جيدة عمى المستحضرات الدوائيةالطر 

 .: التقدير الطيفي،التتراسايكمين، الاقتران التأكسدي الكممات المفتاحية
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Abstract 

    This research  includes the development of spectrophotometric method for determination 

of Tetracycline via oxidative coupling with the N,N-Diethyl-p-phenylene diamine reagent in 

presence of oxidizing agentN-Bromosuccinimide in the alkaline medium oxidation time 15 

min to form a colored-dye violet, which dissolved in water and showed the highest intensity 

of absorption at λmax 552nm, the method has been obeyed Beer's Law in the concentration 

range (10-32µg. ml
-1

), with molar absorptivity of 10579 L. mol
-1

. Cm
-1

, Sandel Index value 

0.0454 µg. cm
-2

, the detection limited 0.329 µg. ml
-1

, with correlation coefficient 0.9942 , 

the relative standard deviation of the method does not exceed 0.302% the proposed method 

was applied successfully for the determination of Tetracycline Hydrochloride on 

pharmaceutical preparation by both the direct and standard addition methods for three 

concentrations, the recovery ranged between 98.8-102.71%. the evaluations of results of 

this method was a achieved applying t and F tests. The results showed that there is no 

significant difference between the proposed and standard method, and thus the proposed 

mailto:dr_mohsin_analchem@yahoo.com
mailto:salim_aziz30@yahoo.com
mailto:salim_aziz30@yahoo.com


          Kirkuk University Journal /Scientific Studies (KUJSS)                         
Volume 11, Issue 4, December 2016 , p.p(159-183) 

ISSN 1992 – 0849 

 

 

 
, kirkukjoursci@yahoo.comEmail:    www.kujss.comWeb Site:  

 kirkukjoursci@gmail.com   

 
969 

method is of good validity for the determination Tetracycline in its pharmaceutical 

preparations. 

       Key Words  : Spectrophotometric Determination , Tetracycline, oxidative coupling. 

 

 (Introduction)  : المقدمة.1

. استغمت تفاعلات الازدواج التأكسدي ]1[توصف تفاعلات الازدواج التأكسدي بأنيا تفاعلات بسيطة وعالية الحساسية     

بشكل واسع في تقدير المركبات الميمة في مجال الزراعة والاغذية والبيئة والتحميلات السريرية والصيدلانية بتطبيق التقنيات 

 .]6،7[رياني، وتقنية التحميل بالحقن الج]5[،والكروماتوغرافيا]4[،والتفمورية]2،3[التحميمية المختمفة مثل الطرائق الطيفية 

 ,Gram negative)التتراسايكمينات ىي مضادات حـــــــــيوية لأنــــــــــــــــــــواع عديدة من البكتريا الموجبة والسالبة الكرام      

Gram positive) وتستخدم مركبات التتراسايكمين في علاج التيابات الجياز التنفسي  .]8،9[والبكتريا اليوائية واللاىوائية

والجيوب الانفية والاذن الوسطى والمجاري البولية ويستخدم لمعالجة الالتيابات الجمدية وحب الشباب، والتتراسايكمين يبقى 

. ويستخدم في امريكا واروبا علاجاً لمرض رصع ]10[الاختيار الامثل لعلاج الالتيابات التي تسببيا الكلاميديا التراخوما 

 .]11،12[النحل 

التتراسايكمين يعمل عمى تثبيط صناعة البروتين في خمية البكتريا وذلك بعرقمة وصول الاحماض الامينية إلى آلية عمل     

مناطق صناعة البروتين )الرايبوسومات( مما يؤدي إلى منع نمو سمسمة الببتيد . حيث يتركز الدواء داخل الخلايا الحساسة 

مع  (Amino-acyl-tRNA)اسيل -بصورة انعكاسية ليمنع ارتباط امينوليرتبط في الوحدة الثانية لرايبوسومات البكتريا 

، وىذه العممية ستمنع اضافة الحوامض الامينية إلى سمسمة الببتيد النامي وىذا ما يُفسر كون  mRNA [13]الرايبوسوم

 التتراسايكمين مثبطاً لمنمو .

ممغرام اربع مرات يومياً قبل تناول الطعام  500-250ة ويؤخذ ىيدروكموريدالتتراسايكمين واوكسي التتراسايكمين بجرع    

ممغرام  100-50ممغرام مرتين يومياً ، ويؤخذ مونوسايكمين  300-150بساعة ونصف أو ساعتين بينما يؤخذ ديموسايكمين 
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اسايكمين منيا مرة واحدة يومياً . بالإضافة إلى الفوائد العلاجية لمتتراسايكمين ىناك اعراض جانبية تحدث عند اخذ التتر 

           .وصداع قوي ويزيد من خطر التعرض لأشعة الشمس مما يسبب حروقاً في البشرة في المعدة والامعاء وغثيان وتقيأ مشاكل

لوحظ ان سوء استخدام التتراسايكمين والافراط فيو يؤدي إلى نشوء بكتريا مقاومة لو وىذا يقمل من استخدامو ، كما ان 

    تكون معقدات مع الايونات ثنائية التكافؤ مثل: الحديد والمغنسيوم والكالسيوم وبالتالي يقمل من امتصاصيا التتراسايكمينات 

  لذلك لا تعطى مع الادوية الحاوية عمى الحديد أو مع الحميب ويسبب في عرقمة بناء الكالسيوم في الاسنان والعظام ويسبب 

  . يمتص التتراسايكمين [14] سنوات 8لمنساء الحوامل أو الاطفال تحت عمر اصفرارىا أو اسوداد الاسنان لذلك لا يعطى 

في الاثني عشري بعد اخذه عن طريق الفم وينتشر بسرعة في انسجة وسوائل الجسم ويتركز في الصفراء ويتم طرحو عن 

 . [15]طريق الكمية 

 (Aim of Research( الهدف من البحث:.2

 (Tetracycline)ييدف ىذا البحث إلى تطوير طرائق طيفية جديدة وحساسة وبسيطة لتقدير التتراســــــــايكمين     

 ،وباستخدام تفاعلات الاقتران التأكسدي وتضمن البحث:

 الكواشف العضوية واللاعضوية المناسبة والتي تعطي افضل النتائج لإتمام ىذا النوع من التفاعلات . -

 الطرائق المطورة في تحميل المستحضرات الصيدلانية المختمفة والمذكورة أعلاه . إمكانية تطبيق -

المتغيرات الكيميائية والفيزيائية التي تؤثر عمى التفاعل من اجل الوصول إلى افضل الظروف اللازمة لتطوير طرائق  -

 ذات حساسية ودقة عاليتين .

 (Experimental Part) :العمــــميالجـــزء .3

 المستخدمة: الكيميائية المواد       Chemical Used            

 . SDI, BDH , Flukaتاستعممت المواد الكيميائية المُجيزة من الشركا    

 :الأجهزة المستخدمة        Apparatus Used 
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 :لمقياسات الجياز التاليتم استخدام ا       

المجيز من شركة  Ultra Violet Visible Spectro Photometerجياز مطياف الاشعة فوق البنفسجية والمرئية    

.Shimadzu UV-1800. 

 :محاليل المواد المستخدمة         Solution of the materials used 

  1-مايكروغرام.مل 1000محمول هيدروكموريدالتتراسايكمين (2.079x10-3:)مولاري 

من الماء المقطر ثم اكمل الحجم  كميةفي التتراسايكمينىيدروكموريدغرام من مسحوق  0.1000بإذابةحضر المحمول     

 مل من نفس المذيب. 111 قنينة حجمية سعةإلى حد العلامة في 

 

 1-مايكروغرام.مل 500التتراسايكمينمحمول هيدروكموريد (1.039x10-3 :)مولاري 

مل  100في قنينة حجمية سعة  1-ملمايكروغرام.  1000مل من المحمول القياسي  50حضر المحمول بتخفيف     

 واكمل الحجم إلى حد العلامة بالماء المقطر.

  محمولN,N-ثنائي اثيل-( 1بارا فنيمين ثنائي امينx10-2:)مولاري 

بارا فنيمين ثنائي امين في كمية من الماء المقطر ثم اكمل -ثنائي اثيل-N,Nغرام من مسحوق  0.2623 بإذابةحضر     

 مل بنفس المذيب.  100الحجم إلى حد العلامة في قنينة حجمية سعة 

 ( محمول العامل المؤكسدN-( )10-3بروموسكسينيميدx3:)مولاري 

مل من الاسيتون لأنوُ لا يذوب في  3بروموسكسينيميد في -Nغرام من مسحوق  0.0539 بإذابةحضر ىذا المحمول     

 مل بالماء المقطر. 111الماء ويذوب في الاسيتون ثم أكملَ الحجم إلى حد العلامة في قنينة حجمية سعة 

 ( 0.5محمول بيكربونات الصوديوم بتركيز :)مولاري 

مل من الماء  111حجم إلى غرام من بيكربونات الصوديوم في كمية قميمة من الماء ثم أكملَ ال 4.1511بإذابةحضر     

 المقطر.

  1-مايكروغرام.مل 500محمول المستحضر الصيدلاني: 
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موجود بشكل كبسول من انتاج الشركة العامة لصناعة الادوية  التتراسايكمينالمستحضر الصيدلاني الحاوي عمى     

SDIالعراق وىو:-سامراءTetracycline 500 mg. 

كبسولات لمحصول  10وذلك بوزن  1-مايكروغرام. مل 1000حُضر محمول المستحضر الصيدلاني المذكور بتركيز     

   100غم ثم اذابتيا في كمية من الماء المقطر ثم اكمل الحجم إلى حد العلامة في قنينة حجمية سعة  0.1000عمى وزن 

مل واكمل  100في قنينة حجمية سعة  1-يكروغرام. ملما 500مل لتحضير محمول  50مل بالماء المقطر ثم أخذ منوُ 

 الحجم إلى حد العلامة بالماء المقطر.

                     (Result and Discussion) : النتائج والمناقشة  .4

 :المبدأ العام لمطريقة       The General Principle of the Method 

-Nثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين بوجود العامل المؤكسد -N,Nبالكاشف  التتراسايكمينمبدأ الطريقة ىو اقتران     

بروموسكسينيميد في وسط قاعدي ضعيف إذ يتكون محمول ذو لون بنفسجي يعطي أعمى امتصاص عند الطول الموجي 

 نانومتر مقابل المحمول الصوري. 552

 

 الدراسة التمهيدية       :Preliminary Study     

 0.5بوجود  التتراسايكمينمل من محمول  1ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين إلى -N,Nمل من محمول  1عند اضافة     

بروموسكسينيميد يتكون ناتج ذي لون بنفسجي حال إكمال الاضافات وتزداد سرعة تكونوِ عند اضافة -Nمل من محمول  

مل  25وتم قياس الامتصاص بعد تخفيفو في قنينة حجمية سعة  مولاري0.5مل من محمول بيكاربونات الصوديوم بتركيز 1

نانوميتر  552إلى حد العلامة بالماء المقطر مقابل المحمول الصوري، وجد انو يعطي اعمى امتصاص عند الطول الموجي 

 في حين أن المحمول الصوري لم يعطي اي امتصاص في ىذه المنطقة.

 دراسة ظروف التفاعل المثمى     :Study the Optimal Reaction Conditions 

في حجم نيائي  1-مايكروغرام.مل 500ذي التركيز  التتراسايكمينمل من محمول  1تم اجراء التجارب اللاحقة باستخدام     

 نانوميتر مقابل المحمول الصوري. 552مل وقياس امتصاص المحاليل عند الطول الموجي  25
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 :اختيار أفضل عامل مؤكسدChoose the best Oxidizing Agent     

-N,Nمل من محمول الكاشف 1مولاري و1033-2مل من كل من العوامل المؤكسدة المستخدمة ذي تركيز  0.5أخذ     

 (.1الجدول )مولاري والنتائج مبينة في 1x10-2 ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين ذي التركيز 

 تأثير أفضل عامل مؤكسد في الامتصاص (:1الجدول)

λmax(nm) 
Absorbance      Oxidizing agent 

  M   
1-91x  3 Sample Blank 

552 1.327 1.154       N-Bromosuccinimide 

349 1.145 1.132      Sodium nitroprusside 

413 1.182 1.114    Potassium Iodate 

397 1.352 1.156      Potassium dichromate 

 

 552بروموسكسينيميد يعطي أعمى امتصاص لمناتج الممون عند الطول الموجي -Nلُوحظَ من الجدول أعلاه أن     

 نانوميتر مقارنة ببقية العوامل المؤكسدة المستخدمة، لذا تم استخداموُ كأفضل عامل مؤكسد في التجارب اللاحقة.

          :تأثير كمية العامل المؤكسدEffect of the Amount of oxidizing Agent 

-2بروموسكسينيميد ذي التركيز -Nتمت دراسة تأثير كمية العامل المؤكسد بمحمول     
11x3 مولاري من خلال اضافة

 500ذي التركيز  التتراسايكمينمل من محمول  1مل تحتوي عمى  25مل منوُ إلى قنانٍ حجمية سعة  3.5-0.1حجوم 

1x10ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين ذي التركيز -N,Nمل من محمول الكاشف  1ومن ثم اضافة  1-مايكروغرام.مل
-

كمال الحجم إلى حد العلامة بالماء المقطر والنتائج  مولاري 0.5مل من  1مولاري ومن ثم اضافة 2 بيكاربونات الصوديوم وا 

 (.2دول)الجمدونة في 
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 تأثير كمية العامل المؤكسد (:2الجدول)

Absorbance ml of  3x10
-2

M  

NBS SB BW 

1.194 1.149 1.1 

1.231 1.165 1.3 

1.311 1.171 1.5 

1.365 1.173 1.7 

1.372 1.141 1 

1.345 1.141 1.5 

1.334 1.138 2 

1.329 1.134 2.5 

1.321 1.131 3 

1.311 1.127 3.5 

مل وتم  1لوحظ من خلال النتائج المبينة في الجدول أعلاه أن أفضل حجم يعطي أعمى امتصاص لمناتج الممون ىو     

 اعتماده في التجارب اللاحقة.

 :اختيار أفضل كاشف اقتران          Choose the best Detector Coupling 

-2مل من كل من محاليل الكواشف المستخدمة ذي التركيز  1تم أخذ     
11x1 مل من محمول  0.5مولاري وحجم

ثنائي اثيل بارا -N,Nأن الكاشف النتائج اتضح من  . مولاري3x10-2بروموسكسينيميد ذي التركيز -Nالعامل المؤكسد

 552فنيمين ثنائي امين أعطى اعمى امتصاص لمناتج الممون المتكون مقابل المحمول الصوري عند الطول الموجي 

نانوميتر في حين أن المحمول الصوري لم يظير لو أي امتصاص عند الطول الموجي أعلاه، واعطى اعمى قيمة 

 ف في التجارب اللاحقة.للامتصاصية المولارية. لذا تم اختيار ىذا الكاش

 

 تأثير كميــــة كاشــــف الاقتران       : Effect of the Amount of Coupling Reagint 
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ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين ذي -N,Nتمت دراسة تأثير كمية كاشف الاقتران بأخذ حجوم مختمفة من محمول     

ذي التركيز  مل من محمول التتراسايكمين 4-0.5مختمفة  مل مع حجوم 2.5-0.5تتراوح بين  مولاري1x10-2التركيز 

بروموسكسينيميد ذي التركيز -Nمل من محمول 1بوجود 1-مايكروغرام.مل 80و10تتراوح بين 1-مايكروغرام.مل 500

3x10-2مل والنتائج مدونة في  25مولاري من بيكربونات الصوديوم في حجم نيائي  0.5مل من محمول  1و مولاري

 (3الجدول)

 تأثير كمية كاشف الاقتران (:3جدول)

ε.L.mol
-1

.cm
-1 

 R
2 

Abs/ml of Tetracycline.HCl 500 µg/ml 
ml of 

Reagent 

1x10
-2 

M 

 
1 3 1 9 1.5 BW 

769 0.9393 1.291 1.257 1.213 1.199 1.181 1.111 1.5 

865 0.9731 1.398 1.364 1.311 1.296 1.273 1.111 1 

1923 0.9759 0.681 1.566 1.483 1.425 1.399 1.141 1.5 

1731 0.9483 0.463 0.463 0.463 0.463 0.463 0.090 2 

1538 0.9857 1.835 1.795 1.733 1.652 1.621 1.139 2.5 

 

 بارا فنيمين ثنائي امين ذيثنائي اثيل -N,Nمل من محمول  1.5لوحظ من النتائج المبينة في الجدول أعلاه أن حجم     

لذا تم اعتمادهُ في التجارب  1-. سم1-لتر.مول 1923مولاري أعطى أعمى قيمة للامتصاصية المولارية وىي1x10-2التركيز 

 اللاحقة.

 

 ــــر الدالـــــــــــة الحامضيةتــأثي            :Effect of pH         
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مولاري كأفضل قاعدة ومن ثم دراسة تأثير الدالة الحامضية بإضافة  0.5بعد أن تم تثبيت كمية بيكربونات الصوديوم     

مل من بيكربونات الصوديوم لذا تم  2باستخدام  8.4مل منو، وقد وجد أن أفضل دالة حامضية ىي  2.5-0.2أحجام 

 (.4ل )الجدو والنتائج مبينة في في التجارب اللاحقة اعتمادهُ 

 تأثير الدالة الحامضية (:4الجدول)

pH 
Absorbance ml of 0.5 M 

Base SB BW 

7.3 1.348 1.145 1.2 

7.9 1.411 1.144 1.5 

8.1 1.418 1.146 1.7 

8.2 1.418 1.145 1 

8.2 1.421 1.142 1.5 

8.4 1.431 1.143 2 

8.4 1.428 1.141 2.5 

 

 :تأثير درجة الحرارة مع الزمن   Effect of  Temperature with Time         

تمت دراسة تأثير درجة الحرارة مع الزمن عمى امتصاص الناتج الممون المتكون واستقراريتو باستخدام درجات حرارية     

 (.5الجدول)دقيقة والنتائج مدونة في  60-5درجة مئوية مع مدة زمنية  15-50

 الزمن: تأثير درجة الحرارة مع (5الجدول)

 
Absorbance/min. Standing time 

BW Temp Cᵒ
 

61 51 11 31 15 11 95 91 5 

1.353 1.365 1.374 1.379 1.387 1.391 1.411 1.412 1.419 1.156 15 

1.381 1.395 1.411 1.411 1.412 1.414 1.416 1.415 1.421 1.151 21 

1.459 1.459 1.459 1.459 1.459 1.459 1.458 1.457 1.458 1.145 25 

1.358 1.358 1.371 1.371 1.371 1.374 1.414 1.411 1.412 1.137 31 
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1.232 1.255 1.276 1.291 1.319 1.319 1.321 1.325 1.326 1.121 41 

1.241 1.259 1.277 1.281 1.317 1.319 1.314 1.315 1.321 1.119 51 

 

إذ تكون قيمة امتصاص الناتج المتكون البنفسجي المون  ᵒم25 لوحظ من الجدول أعلاه ان درجة الحرارة الامثل ىي     

لون الناتج يتغير ويقل  فأنᵒم50,40,30دقيقة وىذا يعد ميزة في التفاعل، أما عند الدرجات الحرارية  60مستقرة لمدة 

في التجارب  الغرفةدقيقة( عمى التوالي لذا تم الاعتماد عمى درجة حرارة  5، 10، 30امتصاصو في المدة الزمنية )

 اللاحقة.

 ناتج التفاعل : استقراريه      stability of reaction product 

 500مل من محمول التتراسايكمين ذي التركيز  0.5،1.0،1.5تمت ىذهِ الدراسة بأخذ ثلاثة حجوم مختمفة وىي      

-2بروموسكسينيميد ذي التركيز -Nمل من محمول 1واضافة 1-مايكروغرام.مل 30، 20، 10يمثل تراكيز 1-مايكروغرام.مل

11x3 مل من محمول الكاشف  1.5مولاري واضافةN,N- مولاري  1031-2ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين ذي التركيز

كمال الحجم إلى حد العلامة  25مولاري في قنينة حجمية سعة 0.5مل من بيكربونات الصوديوم ذي التركيز  2و مل وا 

ة لإتمام العديد من دقيقة وتعد مدة مناسب 60بالماء المقطر، أن قيمة امتصاص الناتج الممون تبقى مستقرة لمدة لا تقل عن 

 ( .6الجدول )القياسات والنتائج مدونة في 

 ( : استقرارية ناتج التفاعل 6الجدول ) 

 
Absorbance/min. Standing time 

BW 

µg.ml
-1

 

of 

Tetrac-

ycline 

.HCl 
61 51 11 35 31 15 11 95 91 5 

1.391 1.391 1.391 1.391 1.391 1.391 1.391 1.391 1.397 1.354 1.175 11 

1.461 1.462 1.461 1.461 1.462 1.462 1.462 1.463 1.463 1.462 1.177 21 
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1.542 1.542 1.543 1.542 1.542 1.543 1.543 1.542 1.542 1.548 1.177 31 

 

 :طيف الامتصاص النهائـــي   Final Absorption Spectrum 

ذي  التتراسايكمينمل من محمول  1تم قياس طيف الامتصاص النيائي بعد الوصول إلى الظروف المثمى وىي استخدام     

 1031-2ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين ذي التركيز -N,Nمل من الكاشف  1.5و 1-مايكروغرام.مل 500التركيز 

 مل من بيكربونات الصوديوم ذي  2مولاري و 3x10-2تركيز بروموسكسينيميد ذي ال-Nمل من العامل المؤكسد 1مولاري و 

كمال الحجم إلى حد العلامة في قنينة حجمية  0.5التركيز    مولاري وبعد اتمام الاضافات وفق الظروف المثمى لمتفاعل وا 

  مل بالماء المقطر، ثم قياس امتصاص الناتج البنفسجي المون مقابل محمولو الصوري وجد أنوُ يعطي أعمى  25سعة 

نانومتر في حين أن محمولو الصوري لم يُعطي أي امتصاص في ىذه المنطقة، وكما ىو مبين  552امتصاص عند الطول 

 .سايكمينالتتراالذي يبين الامتصاص النيائي لتقدير ( 1الشكل)في 

 

 التتراسايكمينطيف الامتصاص النيائي لتقدير  (:1الشكل)

يمثل طيف امتصاص محمول B:مقابل المحمول الصوري، و التتراسايكمينيمثل طيف امتصاص محمول   A:أذ أن     

 يمثل طيف امتصاص المحمول الصوري مقابل الماء المقطر.: Cمقابل الماء المقطر، و التتراسايكمين

  العمل المعتمدة ومنحني المعايرة:طريقة        Procedure Construction of Calibration Curve 
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 حضر المنحني القياسي وحسب الآتي: التتراسايكمينبعد تثبيت الظروف المثمى لتقدير     

إلى سمسمة قنانٍ  1-مايكروغرام. مل 500ذي التركيز  التتراسايكمينمل من محمول  1.6-0.5أضيفت حجوم متزايدة     

مولاري 3x10-2بروموسكسينيميد ذي التركيز -Nمل من محمول العامل المؤكسد  1مل وأضيف الييا  25حجمية سعة 

ثم  مولاري 1031-2ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين ذي التركيز -N,Nمل من محمول الكاشف  1.5وأضيف الييا 

مولاري ثم أكمل الحجم إلى حد العلامة بالماء  0.5مل من المحمول القاعدي بيكربونات الصوديوم ذي التركيز  2أضيف 

 ( 2والشكل )نانومتر  552المقطر ومن ثم قياس الامتصاص لجميع المحاليل مقابل المحمول الصوري عند الطول الموجي 

كما  التتراسايكمينمن محمول  1-مايكروغرام.مل 32-10المنحني  القياسي الذي يتبع قانون بير في حدود التراكيز من يمثل 

 ، وتم حساب قيمة الامتصاصية المولارية من القانون الآتي:(3الشكل )مبين في 

 

 

الوزن  M:(، و1-. سم1-: ميل المنحني )مل. مايكروغرامa(، و1-.سم1-)لتر.مول: يمثل الامتصاصية المولاريةεإذ إن     

-.سم1-لتر.مول 10579(. وبمغت قيمة الامتصاصية المولارية لمطريقة 1-الجزيئي الغرامي لممادة المراد تقديرىا )غم. مول

 ، وتم حساب دلالة ساندل من القانون الآتي:1

، وقيمة معامل 2-مايكروغرام.سم 0.0454(، وبمغت دلالة ساندل 2-يكروغرام.سمتمثل دلالة ساندل )ما S:حيث إن     

 وىذا يدل عمى أن المنحني القياسي ذو مواصفات خطية عالية. 0.9942الارتباط 

 

y = 0.022x + 0.2456 
R2 = 0.9942 

0

0.5

1

1.5

0 5 10 15 20 25 30 35

A
b

so
rb

a
n

ce
 

Conc. of Drug, ppm 

(1...........)ε = a x 1000 xM  

   (2         ..........)S= M / ε 
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بروموسكسينيميد وباستخدام الكاشف -Nبطريقة الاقتران التأكسدي بوجود  التتراسايكمينمنحني المعايرة لتقدير  (:2الشكل)

N,N-ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين 

 

 

 التتراسايكمينمن  1-مايكروغرام. مل 32-10طيف الامتصاص لتراكيز بين (:3الشكل)

 

 الدقة والتوافقية :         Precision and Harmonic 

وتوافقيتيا تحت الظروف المثمى المبينة في طريقة العمل وذلك من  التتراسايكمينتم حساب دقة الطريقة المقترحة لتقدير     

 1-مايكروغرام. مل 32، 24، 16لثلاث تراكيز مختمفة من  (RSD)خلال حساب الاسترجاعية والانحراف القياسي النسبي 

%، أي 0.302 % والانحراف القياسي النسبي لا يتجاوز98.883بأخذ خمسة قراءات لكل منيا، وكان معدل الاسترجاعية 

أن الطريقة ذات دقة عالية وذات توافق جيد وتم حساب كلًا من الاسترجاعية ومعدليا والانحراف القياسي النسبي رياضياً 

 وكما يأتي:

 

 : الخطأ النسبي.REإذ إن 

(3    ..........)RE,% = O – T / T x 100 
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O .القيمة العممية : 

T.القيمة الحقيقية : 

 من القانون الآتي: (Recovery)وتحسب قيمة الاسترجاعية 

 

 :]16[أما بالنسبة لحساب قيمة الانحراف القياسي النسبي فيتم تطبيق القانون الآتي 

 

 : الانحراف القياسي.Sحيثُ إن  

X.معدل القراءات : 

 التي تبُين الدقة والتوافقية.( 7الجدول )والنتائج مدونة في      

 

 دقة الطريقة وتوافقيتيا (:7الجدول)

RSD,% 
Average of 

Recovery,% 
   Recovery,%    RE,% 

    Conc. Of Tetracycline .HCl 

µg/ml 

1.226 

98.8 

99.93 1.161- 16 

1.133 97.41 2.575- 24 

1.312 99.31 1.696- 32 

 

 :حد الكــــشف    Detection Limit 

(4..........)Recovery,% = RE%  + 100   

(5..........)RSD,% = S/ x 100   
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نانوميتر، وذلك بقياس الامتصاص لأدنى تركيز  552عند الطول الموجي  التتراسايكمينتم حساب حد الكشف لتقدير     

ولخمسة قراءات وعند الظروف نفسيا، ويمكن التعبير عن حد الكشف من  1-مايكروغرام.مل 10مأخوذ من منحني المعايرة 

 :]17[العلاقة الرياضية الآتية 

 : حد الكشف. D.Lإذ إن

S.الانحراف القياسي : 

Conc.يز ليدروكموريدالتتراسايكمين في منحني المعايرة.: أدنى ترك 

X .معدل الامتصاص لسمسمة من القياسات لا تقل عن خمسة قراءات : 

 حد الكشف(: 8الجدول )

D.L 

µg/ml 
S X     Concentration µg/ml 

1.329 1.1151 1.465 11 

 

 

 :طبيعة الناتج المتكون             The Nature of the Product Formed 

لمعرفة طبيعة الناتج المتكون ونسبة ارتباط العقار مع الكاشف تم تطبيق طريقتي التغيرات المستمرة )طريقة جوب(     

ثنائي -N,Nومحمول الكاشف  التتراسايكمينوفي كلا الطريقتين يكون تركيز كلٌ من محمول  ،]18[وطريقة النسبة المولية

مولاري، ففي طريقة جوب تم وضع سمسمة من قنانٍ حجمية سعة -21x10اثيل بارا فنيمين ثنائي امين في نفس التركيز وىو 

مل  10مل وأضيفت مكملات ىذهِ الاحجام إلى حجم  9-1جام مختمفة من محمول العقار تتراوح بين ضافة احمل بأ 25

من محمول الكاشف ثم أكممت بقية الاضافات بالأحجام المثمى حسب طريقة العمل، ثم تم التخفيف إلى حد العلامة بالماء 

   (6..........)D.L = 3 x S x Conc./ 
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 الشكلبل محاليميا الصورية ويوضح نانومتر مقا 552المقطر ومن ثم قياس الامتصاص ليذهِ المحاليل عند الطول الموجي 

 .1:1أن النسبة ىي  (4)

 

 ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين -N,Nمع الكاشف  التتراسايكمينطريقة جوب لتقدير  (:4الشكل)

استخدمت  1:1ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين ىي -N,Nوالكاشف  التتراسايكمينولمتأكد من أن نسبة التفاعل بين      

مل وأضيف الييا محمول الكاشف  25مل من محمول العقار في سمسمة قنانٍ حجمية سعة  1طريقة النسبة المولية تم وضع 

لامة، وتم مل ثم أكممت بقية الاضافات بالأحجام المثمى، وتم التخفيف بالماء المقطر إلى حد الع 1.8-0.2بأحجام مختمفة 

نانوميتر مقابل المحمول الصوري لكل منيا، وجد أن النسبة  552قياس الامتصاص ليذهِ المحاليل عند الطول الموجي 

ثنائي اثيل -N,Nوالكاشف  التتراسايكمينبين  1:1أن النسبة ىي ( 5الشكل )المولية تتفق مع طريقة التغيرات المستمرة يبين 

 بارا فنيمين ثنائي امين.

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

A
b

so
rb

a
n

ce
 

[D]/[D] +[R] 
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 بطريقة الاقتران التأكسدي التتراسايكمينطريقة النسبة المولية لتقدير  (:5الشكل)

 وعميو تكون معادلة التفاعل المقترحة كالآتي:

 

 

    ( Application( : التطبيقات.5

 الطريقة المباشرة :   Direct Method 

0

0.05

0.1

0.15

0.2

0.25

0 0.5 1 1.5 2
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a
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[R]/[D] 
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 1-مايكروغرام.مل 32، 28، 20وىي  سابقاً مبين تحضيرهُ  الدواء التجاريأخذت ثلاثة تراكيز مختمفة من محمول     

وعوممت المحاليل بنفس الخطوات المتبعة عند تحضير منحني المعايرة ومن ثم قياس الامتصاص ليا عند الطول الموجي 

نانومتر مقابل المحمول الصوري ولقد تم حساب معدل خمسة قراءات لكل تركيز بالإضافة إلى حساب الاسترجاعية  552

 (.9الجدول )النتائج المبينة في  في كما RSDو

 الطريقة المباشرة (:9الجدول)

    RSD,% 
       Average         

Recovery,% 
     Recovery,%     RE,% 

          Conc. Of  Tetracycline.HCl   

µg/ml 

1.261 

     111.4 

112.71 2.718+ 20 

1.117 98.313 1.687- 28 

1.174 111.31 1.317+ 32 

في المستحضر الصيدلاني الحاوي عميو  التتراسايكمينتبين من نتائج الجدول أعلاه نجاح الطريقة المقترحة في تقدير     

 .%111.4فقد بمغت قيمة معدل الاسترجاعية 

 طريقــــــــــة الاضافات القياسية :        Multiple Standard addition method  

في المستحضر  التتراسايكمينلمعرفة مدى كفاءة الطريقة المقترحة ودقتيا طبقت طريقة الاضافات القياسية في تقدير     

ممغم المحضر  500 التتراسايكمينمل من محمول كبسول  0.8، 0.5الصيدلاني، فتضمنت الطريقة اضافة حجوم ثابتة 

مل 1.4، 1.2، 1، 0.5مل واضافة حجوم متزايدة من  25 في سمسمة قنانٍ حجمية سعة1-مايكروغرام. مل 500بتركيز 

وتركت إحدى القنانٍ بدون اضافة، وتم معاممة 1-مايكروغرام. مل 500ذي التركيز  (pure)من المحمول القياسي النقي 

المحاليل السابقة بنفس طريقة العمل المستخدمة عند تحضير منحني المعايرة، ثم تم قياس الامتصاص )معدل خمسة 

 (10الجدول )وميتر والنتائج مبينة في نان 552راءات( لكل محمول مقابل محمولوُ الصوري عند الطول الموجي ق

 (.6والشكل)
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 طريقة الاضافات القياسية (:10الجدول)

     Recovery% 
Tetracycline.HCl 

   measured µg/ml 

Tetracycline.HCl 

     Present µg/ml 
      Type of Drug 

98.1 9.81 11 Tetracycline.HCl 

       500mg/Capsule 

    (S.D.I Iraq 
112.5 16.4 16 

أن طريقة الاضافات القياسية متفقة وبشكل جيد مع الطريقة المباشرة ضمن المدى المقبول ( 10الجدول )تبين من نتائج   

 لمخطأ مما يدل عمى أن الطريقة مرضية.

 

 ممغرام 500في كبسول  منحني الاضافات القياسية لتقدير التتراسايكمين (:6الشكل)

  النتائجتقييم     Evaluation of Results 

أجريت مقارنة بين الطريقة التحميمية المقترحة والطريقة القياسية لمعرفة مدى دقة وصلاحية التطبيق التحميمي لمطريقة     

 . الآتيينالمقترحة من خلال تطبيق الاختبارين 

 التجريبية من المعادلة الآتية: t: يستخدم ىذا الاختبار لممقارنة بين مصداقية الطريقتين إذ تُحسب قيمة tاختبار  .1

 

 

0.8 ml, 16mg/ml 

0.5ml, 10mg/ml 

-0.2

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1

-20 -10 0 10 20 30

A
b
s 

µg/ml 

  (7     ..........) t =  
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 : يمثل عدد القراءات لمطريقة القياسية والطريقة المقترحة عمى التوالي.N2,N1إذ أن     

X2 , X  : يمثل معدل الاسترجاعية لمطريقة المقترحة والطريقة القياسية عمى التوالي.1

Spooled :يمثل الانحراف القياسي المشترك لمطريقتين ويمكن ايجاده باستخدام المعادلة الآتية : 

 

 

%  ولأربع درجات 95عند مستوى ثقة  2.776الجدولية البالغة  tأقل من قيمة  ±0.285التجريبية  tإذ وجد أن قيمة     

 حرية، وىذا يشير إلى أن الطريقتين لا تختمفان من حيث الدقة.

: يستخدم ىذا الاختبار لمعرفة فيما إذا كان ىناك فرق معنوي بين دقة نتائج الطريقة المقترحة والطريقة Fاختبار  .2

 :Fالقياسية إذ تستخدم المعادلة الآتية لإيجاد قيمة 

 

 

Sإذ إن 
 
 

<S
 
 

. 

S
 
 

Sو  
 
 

S: يمثل التباين لمطريقتين الاولى والثانية عمى التوالي وأن 
 ىي: 2

 

 

Xi.تمثل قراءة تحميمية معينة : 

i
X: .معدل قراءات القيم 

  (8..........) 

    (9..........)F = S𝟐
𝟏
/  S𝟐

𝟐 

     (10..........)  
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N-1 :الحرية. اتمثل درجت 

عند مستوى  6.39الجدولية البالغة  Fأقل من قيمة  1.142التجريبية Fوبتطبيق المعادلة الاحصائية في أعلاه وجد أن قيمة     

% ولأربع درجات حرية، لذا يمكن أن نحكم بأنو لا يوجد فرق معنوي بين الطريقتين، وأن الانحراف القياسي لكمتا الطريقتين 95ثقة

 ا تكون طريقة الاقتران التأكسدي المقترحة ذات صلاحية تطبيق جيدة عمى المستحضر الدوائي.ناتج عن اخطاء عشوائية، وبيذ

 مقارنة الطريقة:   Comparsion of method 

 11) الجدولرى والنتائج مدونة في ـــــــرائق طيفية أخـــــــــــــــع طم التتراسايكمينلتقدير  مقارنة المتغيرات التحميمية لمطريقة الحالية تَم      

 ). 

 مقارنة الطريقة مع طرائق طيفية اخرى ( 11) الجدول

Present 

 Method 

    Literature 

    Method
 

Literature 
   Method

 
    Analytical  

Parameters 

552 420 750 λmax(nm) 

25 
--------- 

 
R.T Temperature (

ᵒ
C) 

Alkaline 
 

--------- 
Acidic Medium of reaction 

Water ---------     --------- Solvent 

N,N-Diethyl-p- 

Phenylene di 

Amine 

4-                                         

 Aminoantipyrine 
p- nitro aniline Reagent 

10-32 ---------   0.4-32 Beer's Law rang (ppm) 

10579
 

        ---------    2.59x10
4

 
Molar absorptivity 

1 mol
-1

. cm
-1 

0.302         --------- ≤0.72 RSD% 

Violet Red Yellow Colour 

1:1 1:1 1:1 
Nature of the 

Dye 
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 (Conclusions(الاستنتاجات .6

-Nسيمة وذات حساسية عالية تعتمد عمى تفاعل الاقتران التأكسدي باستخدام  التتراسايكمينتم تطوير طريقة طيفية لتقدير     

ثنائي اثيل بارا فنيمين ثنائي امين في وسط قاعدي من بيكربونات الصوديوم -N,Nبروموسكسينيميد مع محمول الكاشف 

ستقر ويعطي أعمى امتصاص مولاري، بعد إكمال الاضافات يتكون الناتج النيائي لمتفاعل البنفسجي المون وم 0.5بتركيز 

وبمغت  0.9942بمعامل ارتباط  1-مايكروغرام.مل 32-10وتتبع قانون بير في مدى  نانوميتر 552عند الطول الموجي 

، والانحراف القياسي النسبي لا 2-مايكروغرام.سم 0.0454ودلالة ساندل  1-.سم1-لتر.مول 10579الامتصاصية المولارية 

في المستحضر الصيدلاني )الكبسول(، وقد تراوحت  التتراسايكمينقة بنجاح في تقدير % طبقت الطري0.302يتجاوز 

 %.102.71 -98.8لاسترجاعية ما بين ا
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